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INTISARI

VARIASI TURUNAN ASAM KARBOKSILAT DAN ASAM VANILAT
SEBAGAI PEREAKSI DALAM SINTESIS ASETIL VANILAT

Faizah
11630041

Telah dilakukan sintesis senyawa asetil vanilat sebagai bentuk pengembangan
dari senyawa asetil salisilat yang berfungsi sebagai obat analgesik dengan
menggunakan variasi pereaksi berupa turunan asam karbroksilat yaitu asetil klorida
dan anhidrida asetat. Sintesis asetil vanilat diawali dengan mengoksidasi vanilin
menggunakan Ag,O menghasilkan asam vanilat yang dikarakterisasi menggunakan
FTIR. Asam vanilat hasil oksidasi diasetilasi menggunakan anhidrida asetat dan asetil
klorida menggunakan katalis asam (H,SO4 I1M) dan basa (NaOH 10%). Keempat
senyawa diuji titik lelehnya dan dikarakterisasi dengan FTIR. Dua hasil reaksi dari
katalis yang terbaik rendemennya yakni hasil reaksi menggunakan katalis basa
dilakukan karakterisasi lanjutan menggunakan 'H NMR.

Uji titik leleh asam vanilat hasil sintesis sebesar 204 °C sedangkan titik leleh
asam vanilat standar adalah 210 °C. Gugus aldehid (C-H) pada vanilin memiliki
serapan khas pada panjang gelombang 2669,48 cm. Serapan aldehid sudah tidak
terlihat pada hasil karakterisasi FTIR senyawa asam vanilat, sehingga dapat
diindikasikan bahwa gugus aldehid pada senyawa vanilin telah teroksidasi dengan
baik. Semua hasil reaksi pembentukan asetil vanilat diuji menggunakan FTIR dan dua
hasil reaksi dari katalis terbaik dilakukan uji lanjutan menggunakan H-NMR.
Karakterisasi produk dengan FTIR memperlihatkan tidak ada serapan lebar pada
bilangan gelombang 3479,58 cm™ yang merupakan bilangan gelombang dari hidroksi
fenol dari asam vanilat dan munculnya puncak pada 1766,80 cm™ mengindikasikan
senyawa hidroksi yang telah tersubtitusi dan terbentukna senyawa ester, dibuktikan
juga dengan spektra '"H NMR memunculkan puncak pada pergeseran 2,1 ppm untuk
produk dari anhidrida asetat dan 2,3 ppm untuk produk dari asetil klorida yang
merupakan pergeseran kimia senyawa asetil. Titik leleh dari asetil vanilat untuk
semua pereaksi dan katalis rata-rata adalah 131 °C. Hasil karakterisasi dan titik leleh
membuktikan bahwa senyawa produk berupa asetil vanilat telah berhasil disintesis
dengan rendemen masing-masing untuk katalis basa asetil klorida dan anhidrida
asetat adalah 14,98 % dan 11,23 %. Rendemen senyawa hasil sintesis dalam suasana
asam untuk pereaksi asetil klorida dan anhidrida asetat masing-masing adalah 10,18
% dan 8,00 %. Hasil penelitian ini membuktikan bahwa sintesis asetil vanilat lebih
baik menggunakan pereaksi asetil klorida dan dalam suasana basa.

Kata kunci: vanilin, asam vanilat, asetil klorida, anhidrida asetat, asetilasi
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BAB1

PENDAHULUAN

A. Latar Belakang

Aspirin adalah senyawa yang biasa digunakan sebagai obat analgesik atau
obat anti nyeri. Aspirin adalah senyawa turunan salisilat yang memiliki gugus
karboksilat dan asetil yang menempel pada gugus benzen. Menurut Hayun (2012)
aspirin mengatasi nyeri dengan mengasetilasi gugus aktif serin enzim siklooksigenase
sehingga pembentukan hormon prostaglandin sebagai aseptor rasa nyeri terhambat.
Aspirin memiliki efek samping antara lain menimbulkan iritasi lambung dan
pendarahan. Oleh sebab itu, vanilin yang memiliki gugus hidroksi dan aldehid dapat
dioksidasi menjadi karboksilat dengan menggunakan perak (I) oksida Ag,O (Sharker
dan Nahar, 2009) dan gugus hidroksi dapat diasetilasi menggunakan anhidrida asetat
(Fessenden, 1982). Hasil oksidasi dan asetilasi vanilin akan membentuk senyawa
yang memiliki gugus serupa dengan aspirin yakni asetil vanilat.

Asetil vanilat diharapkan dapat menjadi alternatif senyawa analgesik yang
efek sampingnya relatif lebih rendah karena memiliki struktur yang resonansi
elektronnya lebih stabil. Hal ini disebabkan karena posisi gugus aktif aspirin berada
pada posisi Orto dan gugus aktif asetil vanilat berada pada posisi para. Struktur

vanilin, aspirin, dan asetil vanilat diberikan pada Gambar 1.1.



HO
OCHa
Vanilin
0 O
OH HO
Q 0
)\ OCH, )\
© 0
Asetil Vanilat Asetil Salisilat (A spirin)

Gambar.1.1. Struktur senyawa vanilin, asetil salisilat dan asetil vanilat

Pada penelitian ini,dilakukan sintesis senyawa asetil vanilat dengan bahan
dasar vanilin. Vanilin dioksidasi menggunakan Ag,O untuk menghasilkan asam
vanilat mengacu pada penelitian yang dilakukan oleh (Sarker dan Nahar, 2009).
Asam vanilat hasil oksidasi diasetilasi menggunakan turunan asam karboksilat yakni
anhidrida asetat dan asetil klorida. Asetilasi asam vanilat menggunakan anhidrida
asetat mengacu pada penelitian Damayanti (2015), sedangkan asetilasi asam vanilat
menggunakan asetil klorida mengacu pada Fessenden (1982) yang menyatakan
bahwa turunan asam karboksilat yang paling reaktif adalah halida asam (asetil

klorida) karena memiliki gugus pergi yang baik, yakni ion klorida. Asetilasi asam



vanilat menggunakan katalis basa mengacu pada penelitian oleh Mukhrizal et al.
(2013). Asetilasi menggunakan katalis asam mengacu pada penelitian oleh
Damayanti (2015).

Damayanti (2015) melakukan sintesis senyawa asetil vanilat dengan katalis
asam dan basa. Damayanti dalam penelitiannya menggunakan metode pengadukan
saat mereaksikan asam vanilat dengan anhidrida asetat. Asetil vanilat yang disintesis
menggunakan katalis basa oleh Damayanti tidak terbentuk. Hal ini diindikasi karena
tumbukan yang terjadi antar reagen kurang optimal. Dalam penelitian lain Andi
Candra, dkk (2014) berhasil mensintesis metil 2-asetoksibenzoat dari minyak
gandapura dan anhidrida asetat dengan katalis basa. Andi Candra dalam penelitiannya
berhasil mensintesis metil 2-asetoksibenzoat menggunakan metode refluks.

Berdasarkan pada penjelasan diatas, sintesis senyawa asetil vanilat dilakukan
dengan mereaksikan vanilin dengan perak (I) oksida untuk mendapatkan asam
vanilat. Asam vanilat diasetilasi menggunakan variasi turunan asam karboksilat yakni
asetil klorida dan anhidrida asetat dengan katalis asam dan basa. Proses asetilasi asam
vanilat dilakukan menggunakan metode refluks. Refluks adalah metode pereaksian
suatu senyawa yang prinsipnya menggunakan pemanasan sesuai dengan titik didih
dari pereaksi atau pelarut dalam suatu reaksi.

B. Batasan Masalah
Batasan masalah dalam penelitian ini adalah:

1. Bahan dasar yang digunakan adalah vanilin.



. Katalis yang digunakan pada sintesis asetil vanilat adalah asam sulfat (H,SO4) 1
M untuk suasan asam dan NaOH 10 % untuk suasana basa.

. Turunan asam karboksilat yang digunakan adalah anhidrida asetat dan asetil
klorida.

. Metode yang digunakan dalam penelitian ini adalah refluks selama 2 jam.

. Karakterisasi senyawa asetil vanilat dilakukan dengan menggunakan instrumen
H-NMR dan FTIR.

. Penelitian ini dilakukan sintesis asetil vanilat akan tetapi tidak dilakukan uji

aktivitas asetil vanilat sebagai analgesik terhadap hewan uji.

. Rumusan Masalah

Rumusan dalam penelitian ini adalah:

. Bagaimana proses sintesis senyawa asetil vanilat dalam suasana asam dan basa
dengan metode refluks?

. Bagaimana perbandingan rendemen hasil reaksi menggunakan asetil klorida dan
anhidrida asetat menggunakan katalis asam dan basa?

. Tujuan Penelitian

Tujuan dalam penelitian ini adalah:

. Mempelajari proses sintesis senyawa asetil vanilat dengan menggunakan katalis

asam dan basa dengan metode refluks.

. Mengetahui perbandingan rendemen hasil reaksi menggunakan asetil klorida dan

anhidrida asetat menggunakan katalis asam dan basa.



E. Manfaat Penelitian

Hasil penelitian ini diharapkan dapat memberikan informasi tentang proses
sintesis senyawa asetil vanilat, perbandingan hasil dari penggunaan pereaksi, dan
perbedaan katalis. Asetil vanilat juga diharapkan dapat menjadi senyawa alternatif

sebagai obat analgetik.



BAB V

KESIMPULAN DAN SARAN

A. Kesimpulan

Berdasarkan penelitian dan pembahasan yang telah dilakukan, maka dapat

diperoleh kesimpulan bahwa :

1.

Proses sintesis senyawa asetil vanilat dapat terjadi dengan mereaksikan asam
vanilat dengan asetil klorida dan anhidrida asam asetat menggunakan metode
refluks. Mekanisme reaksi dari asetilasi asam vanilat menggunakan anhidrida
asetat dan asetil klorida baik menggunakan katalis asam atau basa adalam
mekanisme reaksi Sy' melalui tahap adisi nukleofilik dan pelepasan gugus
pergi (klorida menjadi HCI dan ion asetat menjadi asam asetat).

Hasil sintesis yang didasarkan pada nilai rendemen yang diperoleh, dapat
disimpulkan bahwa sintesis reaksi pembentukan asetil vanilat paling optimal
dengan menggunakan pereaksi asetil klorida dan katalis basa. Rendemen
masing-masing produk berturut-turut asetil klorida katalis asam dan basa dan

anhidrida asetat katalis asam dan basa 10,16 %, 14,98 %, 8 %, dan 11,23 %.

B. Saran

Senyawa asetil vanilat merupakan senyawa yang memiliki gugus fungsi yang

sama dengan senyawa asetil salisilat (aspirin). Oleh sebab itu, perlu dilakukan uji

aktivitas senyawa asetil vanilat terhadap kemampuannya menghambat rasa nyeri dan

membandingkannya dengan aspirin konvensional.
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LAMPIRAN

Lampiran 1

1. Perhitungan Rendemen Senyawa hasil sintesis menggunakan anhidrida asetat
CsHgO4 + (CH3C0O0),0) > C1oH ;005 + CH;COOH

M: 0,0089 0,1 - -

R: 0,0089 0,0089 0,0089 0,0089
S:o- 0,0911 0,0089 0,0089
0.0089

Mol asetil vanilat (C;oH;0Os) adalah: 0,0089
Mr asetil vanilat : 210 gr/mol
Massa asetil vanilat: mol x Mr

0,0089 x 210

= 18,69 gr

. gram percobaan
Rendemen katalis asam = —x 100 %
gram teori

)

18,69

x 100 %

=8%
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. gram percobaan
Rendemen katalis basa = —x 100 %
gram teori

2,1
18,69

x 100 %

=11,23%
2. Perhitungan Rendemen Senyawa hasil sintesis menggunakan asetil klorida

CgHgO4 + C,H;0ClI — CoH100s5 + HCl

M:  0,0089 0,1 . -
R:  0,0089 0,0089 0,0089 0,0089
S: - 0,0911 0,0089 0,0089
0.0089

Massa asetil vanilat: mol x Mr

0,0089 x 210

= 18,69 gr
Rendemen katalis asam = granif oliEh x 100%

gram teori

1,9
= x 100%
18,69

=10,16 %

grampercobaan

Rendemen katalis basa x 100%

gram teori

2,8
18,69

x 100%

=14,98 %



Lampiran 2
Perhitungan proton spektra H-NMR berdasarkan percobaan yang telah dilakukan
a. Senyawa asetil vanilat menggunakan anhidrida asetat dalam suasana basa
Integritas total : 1 + 1,04 + 0,18 + 0,35+ 1 + 3,17 + 3,18 satuan luas :
9,92 satuan luas
Rumus molekul senyawa asetil vanilat : CoH;¢Os
Jumlah proton : 10 proton

Integrasi tiap proton : 10 H/9,92 = 1,00 satuan luas

Jumlah proton
1. 3,17 x 1 =3,17 satuan luas = 3 proton = proton untuk lingkungan asetil
2. 3,18 x 1 = 3,18 satuan luas = 3 proton > proton untuk lingkungan metoksi
3. 1x 1=1 satuan luas = 1 proton
1 x 1 =1 satuan luas = 1 proton - proton untuk lingkungan

1,04 x 1 = 1,04 satuan luas = 1 proton benzena
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b. Senyawa asetil vanilat menggunakan asetil klorida suasana basa
Integritas total : 1 + 1,03 + 0,20 + 0,22 + 1 + 3,11+ 3,04 satuan luas :
9,6 satuan luas
Rumus molekul senyawa asetil vanilat : CoH;¢Os
Jumlah proton : 10 proton

Integrasi tiap proton : 10 H/9,6 = 1,04 satuan luas

Jumlah proton
4. 3,04 x 1 =3,04 satuan luas = 3 proton = proton untuk lingkungan asetil
5. 3,11 x 1 =3,11 satuan luas = 3 proton = proton untuk lingkungan metoksi
6. 1x 1= 1 satuan luas = 1 proton
1 x 1 =1 satuan luas = 1 proton - proton untuk lingkungan

1,03 x 1 = 1,03 satuan luas = 1 proton benzena



14

CURRICULUM VITAE

Nama : Faizah

Tempat- Tanggal lahir ~ : Sumenep, 05 Mei 1992

Alamat Asal : Mandala Gapura Sumenep

Alamat Sekarang : Sapen GK.1 no.595

Nomor HP : 082330104477

Email : faizah.sumenep@gmail.com

Pendidikan Formal : 1. MI Nasy’atul Muta’allimin Sumenep(1998-2004)

2. MTS Perguruan Mua’allimat Jombang ( 2004-2007)

3. MA Perguruan Mua’allimat Jombang ( 2007- 2010)

4. UIN Sunan Kalijaga Yogyakarta ( 2011-2016 )
Pengalaman Bekerja : 1. Pengajar di Global English (2011)

2. Asisten Praktikum (2014 )
Pengalaman Organisasi  : 1. Ketua Himpunan Mahasiswa Kimia (2013-2015)

2. Anggota departemen ekonomi PMII Aufklarung (2015)

3. Pendiri dan ketua Cetar Group (2014-2016)


mailto:faizah.sumenep@gmail.com

	VARIASI TURUNAN ASAM KARBOKSILAT DAN ASAM VANILAT SEBAGAI PEREAKSI DALAM 

	SINTESIS ASETIL VANILAT

	SURAT PERSETUJUAN SKRIPSI/TUGAS AKHIR

	NOTA DINAS KONSULTAN

	SURAT PERNYATAAN KEASLIAN SKRIPSI

	HALAMAN PENGESAHAN

	HALAMAN MOTTO

	HALAMAN PERSEMBAHAN

	KATA PENGANTAR

	DAFTAR ISI

	DAFTAR GAMBAR

	DAFTAR TABEL

	INTISARI

	BAB I �PENDAHULUAN

	A. Latar Belakang

	B. Batasan Masalah

	C. Rumusan Masalah

	D. Tujuan Penelitian

	E. Manfaat Penelitian


	BAB V�KESIMPULAN DAN SARAN

	A. Kesimpulan

	B. Saran


	DAFTAR PUSTAKA

	LAMPIRAN

	CURRICULUM VITAE




